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€) Die Erfindung betrifft ein neues Verfahren zur Her-
stellung von Isocyanatocarbonsiureestern in einem Ein-
topf-Verfahren, bei welchem man Aminocarbonsduren in
Gegenwart von Chlorwasserstoff mit Alkoholen zu Ami-
nocarbonsiureester-Hydrochloriden umsetzt und diese
anschliessend, gegebenenfalls nach destillativer Entfer-
nung des iberschiissigen Alkohols, in Gegenwart von
flissigen Saurechloriden als Losungs- bzw. Suspendier-
mittel phosgeniert.
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Verfahren zur Herstellung von Isocyanatocarbonsdure-
estern

Die Erfindung betrifft ein neuattiges Verfahren zur
Herstellung von Isocyanatocarbonsdureestern, bei wel-
chem man Aminocarbonsduren in einem ersten Reaktions-
schritt in Gegenwart von Chlorwasserstoff mit Alkoholen
zu Aminocarbonsdureester-Hydrochloriden umsetzt und diese
anschlieB8end, gegebenenfalls nach destillativer Ent-
fernung von liberschiissigem Alkohol, in einem Eintopf-
Verfahren in Gegenwart von fliissigen S&urechloriden 7
phosgeniert. '

Isocyanatocarbonsdureester sind an sich bekannt (DE-0S
1 543 243, W. Siefken, Ann. 562, 105 (1949), (0. Diels,
B. Wolff), Ber. 39, 686 (1906); DE-PS 1 085 869). Wie
diesen Vorverdffentlichungen entnommen werden kann,
missen bei den Verfahren des Standes der Technik zu-
nidchst in v6llig getrennten Verfahren aus Aminosduren
die Aminosiureestersalze hergestellt und von Wasser-
und Alkoholresten befreit werden, bevor sie in iner-
ten Ldsungsmitteln phosgeniert werden kdnnen.
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Nachteilig ist hierbei die aufwendige und ausbeutemin-
dernde Isolierung und Trocknung der Aminosdureester-
salze. Ein weiterer Nachteil der erwdhnten Verfahren
besteht darin, da8 die Umsetzung der Aminosdureester-
salze mit Phosgen teilweise oder ganz bei Temperaturen
von 140 bis 200°C durchgefiihrt werden muf, da die De-~ -
hydrohalogenierung der éarbaminséurechloride und die
Reaktion zwischen Aminosdureesterhydrochloriden und
Phosgen nur bei einer so hohen Temperatur -abléuft;
solche Temperaturen k&nnen jedoch 2zu einer Esterspal-
tung und einer damit verbundenen Ausbeuteminderung
fihren.

GemdB8 DE-OS 1 543 243 ist es zur Erzielung guter Aus-
beuten erforderlich, gewisse Aminosdureestersalze vor
der Phosgenierungsreaktion feinteilig zu zermahlen,
was zu einer Verteuerung der Reaktionsdurchfiihrung
fliihrt.

Es war daher die Aufgabe der vorliegenden Erfindung,
ein verbessertes Verfahren zur Herstellung von Iso-
cyanatocarbonsdureestern zur Verfligung zu stellen,
welches nicht mit den Nachteilen der Verfahren des
Standes der Technik behaftet ist. Diese Aufgabe
konnte liberraschenderweise durch das nachstehend
ndher beschriebene erfindungsgemdBe Verfahren gellst
werden.

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Her-
stellung von Isocyanatocarbonsdureestern durch Phos-

. genierung von Aminocarbonsdureester-Hydrochloriden,
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die durch Veresterung von Aminocarbonsduren mit Alko-

holen in Gegenwart von Chlorwasserstoff erhalten wor-

den sind, in Gegenwart von LOsungsmitteln, dadurch ge-
kennzeichnet, daB8 man

a) die durch Veresterung von Aminocarbons&uren
mit Alkoholen in Gegenwart von Chlorwasser-
stoff erhaltenen Aminocarbonsaureester-Hydro-
chloride, gegebenenfalls nach destillativer
Entfernung von iiberschiissigem Alkohol, ohne
weitere Aufarbeitung in einem Eintopf-Verfah-
ren phosgeniert und

b) die Phosgenierungsreaktion in Gegenwart von
unter den Reaktionsbedingungen flissigen und
gegeniiber Wasser und alkoholischen Hydroxyl-
gruppen reaktionsf&higen S&urechloriden als
Lésungs- bzw. Suspendiermittel durchfiihrt.

Aus der DE-0S 2 329 051 war zwar bereits bekannt, daB
Phosphoroxichlorid ein zur Phosgenierung von primiren
Aminen geeignetes Ldsungsmittel darstellt. Dieser Vor-
verdffentlichung ist jedoch keinerlei Anregung zu
entnehmen, zur L&sung der ganz spezifischen, mit der
Herstellung von Isocyanatocarbonsdureestern in Zu-
sammenhang stehenden Probleme ein solches oder &hn-
liches LOsungsmittel einzusetzen.

Beim erfindungsgeméBen Verfahren kdnnen beliebige,

ausschliefBlich primdre Aminogruppen aufweisende,
von den Amino- und Carbonsduregruppen abgesehen,
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unter den Reaktionsbedingungen inerte Aminocarbonsiuren

eingesetzt werden. Besonders gut geeignete Aminocarbon-

sduren sind beispielsweise solche der Formel

(HOOC) n R (NH2 ) n

in welcher

mund n

R

jeweils flir ganze Zahlen von 1 bis 3 stehen
und ' . .
fir einen (m+n)-wertigen aliphatischen Koh-
lenwasserstoffrest mit 1 bis 18, vorzugsweise
1 bis 7, Kohlenstoffatomen, cycloaliphati-
schen Kohlenwasserstoffrest mit 4 bis 20,
vorzugsweise 6 bis 10, Kohlenstoffatomen,
cycloaliphatisch-aliphatischen Kohlenwasser-
stoffrest mit insgesamt 4 bis 20, vorzugs-
weise 6 bis 10, Kohlenstoffatomen, aralipha-
tischen Kohlenwasserstoffrest mit 7 bis 15,
vorzugsweise 7 bis 10, Kohlenstoffatomen
oder einen aromatischen Kohlenwasserstoff-
rest mit 6 bis 20, vorzugsweise 6 bis 10
Kohlenstoffatomen steht, wobei der Rest R

~Jjeweils inerte Substituenten, wie insbeson-

dere Halogenatome aufweisen oder durch Briicken-
glieder wie -0-, -S- oder -502- unterbrochen
sein kann.

Besonders gut geeignete Aminocarbonsduren sind solche

der genannten allgemeinen Formel, £lir welche
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m fir 1 steht,

n fir 1 oder 2, insbesondere filir 2 steht und )

R fiir einen gesdttigten aliphatischen Kohlenwasser-
stoffrest mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen steht.

Allen fiir das erfindungsgemdBe Verfahren geeigneten
Aminocarbonsduren der genannten allgemeinen Formel
gemeinsam ist der Umstand, daB8 bei Vorliegen von meh-
reren Aminogruppen (n = 2 oder 3) diese mit verschie-
denen Kohlenstoffatomen des Restes R verknlipft sind.

Typische Vertreter von fiir das erfindungsgeméfe Ver-
fahren geeigneten Aminocarbons&uren sind z.B. Amino-
essigsdure, 2-Aminopropansdure, 3-Aminopropansdure,
3-Aminocapronsdure, 4-Aminocapronsdure, 5-Aminocapron-
sdure, 6-Aminocapronsdure, 2,6-Diaminocapronsdure
(Lysin), 3,6-Diaminocapronsdure, p-Aminobenzoesdure,
m-Aminobenzoesdure, o-Aminobenzoesdure, Arginin,
Asparagin, Asparaginsdure, Glutamins&ure, Glutamin,
Isoleucin, Leucin, Methionin, Phenylalanin, Threonin,
Valin. 2,6-Diaminocapronsdure (Lysin) ist besonders
bevorzugt.

Flir das erfindungsgemé&Be Verfahren geeignete Alkohole
sind beliebige organische Verbindungen, die minde-
stens eine alkoholische Hydroxylgruppe und gegebenen-
falls eine oder mehrere primdre Aminogruppen auf-
weisen und ansonsten unter den Bedingungen des er-
findungsgemé&Ben Verfahrens inert sind. Typische
Vertreter geeigneter Alkohole sind beispielsweise
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solche der allgemeinen Formel

(H2N)°—Rf-(OH)p

in welcher

o
P

fiir 0 oder 1, vorzugsweise 0 steht,

fir eine ganze Zzahl von 1 bis 4, vorzugsweise

1 steht und '

fiir einen (o+p)-wertigen aliphatischen Kohlen-
wasserstoffrest mit 1 bis 18, vorzugsweise 1 bis 4,
Kohlenstoffatomen, cycloaliphatischen Kohlenwas-
serstoffrest mit 4 bis 18, vorzugsweise 6 bis 10,
Kohlenstoffatomen oder araliphatischen Kohlen-
wasserstoffrest mit 7 bis 15, vorzugsweise 7 bis
10, Kohlenstoffatomen steht, wobei der Rest R'
inerte Substituenten oder Briickenglieder der bei
der Definition von R beispielhaft genannten Art
aufweisen kann.

Besonders gut geeignete Alkohole sind solche der ge-

nannten allgemeinen Formel, fir welche

o fir 0 steht,
p flir 1 steht und
R' fiir einen gesdttigten aliphatischen Kohlenwasser-

stoffrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen steht.

Allen Alkoholen der genannten allgemeinen Formel ge-
meinsam ist der Umstand, daB die Amino- und Hydroxyl-
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gruppen jeweils an verschiedenen Kohlenstoffatomen des
Restes R angeordnet sind. Im Falle der Verwendung von
mehrwertigen Alkoholen (p = 2, 3 oder 4) werden beim
erfindungsgemdBen Verfahren einbasische Carbonsiuren
(m = 1) eingesetzt. Die Verwendung von Aminoalkoholen
und/oder von mehrwertigen Alkoholen fiihrt zu einer ge-
gebenenfalls erwlnschten Erhdhung der NCO~Funktionali-
tédt in den erfindungsgemidBen Verfahrensprodukten.

Typische Vertreter von fiir das erfindungégemaBe Verfah-
ren geeigneten Alkoholen sind z.B. Methanol, Ethanol,

n-Propanol, Isopropanol, n-Butanol, 2-Aminoethanol,

3-Aminopropanol, 2-Aminopropanol, Ethylenglykol, Bu-
tandiol-1,4, Butandiol-2,3, Trimethylolpropan, Penta-
erythrit oder Cyclohexanol. Vorzugsweise werden beim
erfindungsgemdBen Verfahren unter den Reaktionsbe-
dingungen flissige Alkohole der beispielhaft genann-
ten Art eingesetzt. Die beispielhaft genannten ein-
fachen Alkohole wie Methanol, Ethanol, m-Propanol,
Isopropanol oder n-Butanol sind besonders gut ge-
eignet. Selbstverstdndlich k&nnen auch beliebige Alko-
holgemische eingesetzt werden.

Bei der Durchfiihrung der ersten Stufe des erfindungs-
gemiBen Verfahrens werden mindestens solche Mengen des
Alkohols eingesetzt, da8 auf jede Carboxylgruppe der
Aminocarbonsdure eine Hydroxylgruppe des Alkohols ent-
f8llt. Bei der weniger bevorzugten Ausfiihrungsform

des erfindungsgemédBen Verfahfens, gemdB welcher schwer-
flliichtige, destillativ nicht entfernbare Alkohole ein-
gesetzt werden, wird vorzugsweise unter Verwendung
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dquivalenter Mengen der Reaktionspartner gearbeitet.
In einem solchen Falle empfiehlt sich die Mitverwen-
dung von inerten LYsungsmitteln wie z.B. aliphatische,
cycloaliphatische und/oder arematische RKohlenwasser-
stoffe oder halogenierte Kohlenwasserstoffe.

Bei der bevorzugten Ausfilhrungsform des erfindungsge-
mélen Verfahrens, gemdB8 welcher leicht fliichtige ein-
fache Alkohole der beispielhaft genannten Art einge-
setzt werden, wird vorzugsweise ein tUberschuB des al-
kohols eingesetzt, der gleichzeitig als Reaktionsme-
dium dient. Gem&B8 dieser bevorzugten Variante werden
im allgemeinen solche Mengen an Alkohol eingesetzt,
daB bei der Veresterungsreaktion 5- bis 50-
gew.-%¥ige, vorzugsweise 10- bis 20-gew.-%ige L&-
sungen bzw. Suspensionen der Aminocarbonsdureester-
Hydrochloride im liberschiissigen Alkohol vorliegen.

Die erste Stufe des erfindungsgemdfen Verfahrens er-
folgt in Gegenwart von Chlorwasserstoff. Dies bedeu-
tet, daB entweder vorab hergestellte Hydrochloride
der Aminocarbonsduren eingesetzt werden, und/odef das
man dem Reaktionsgemisch aus Aminocarbons&ure und
Alkohol Chlorwasserstoff beispielsweise in Form eines
Chlorwasserstoff-Gasstromes einverleibt. Die Menge
des Chlorwasserstoffs wird zumindest so bemessen,

daB8 alle Aminogruppen in Ammoniumgruppen {iberfiihrt
werden. Bei Verwendung eines Chlorwasserstoff-Gas-
stroms kann selbstverstédndlich ein beliebig grofer
Chlorwasserstoffiiberschuf zur Anwendung gelangen.
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Die erste Stufe des erfindungsgemdBen Verfahrens er-
folgt im allgemeinen im Temperaturbereich wvon 20 bis -
120, vorzugsweise 60 bis 80 °C.

Nach Beendigung der ersten Stufe des erfindungsgemiBen
Verfahrens wird der gegebenenfalls im UberschuB vor-
liegende fliichtige Alkohol destillativ entfernt. Das
gemdf der weniger bevorzugten Ausfiihrungsform gege-
benehfalls'mitveEWendete Hilfslésuﬁgsmitﬁel wird eben-
falls vorzugsweise vor der Durchfiihrung der zweiten
Stufe des erfindungsgemdBen Verfahrens destillativ
abgezogen. Das so erhaltene Reaktionsgemisch kann

dann ohne weitere Aufarbeitung in einem Eintopf-Ver-
fahren der zweiten Stufe des erfindungsgemdBen Ver-
fahrens zugefiihrt werden.

Die zweite Stufe des erfindungsgemédBen Verfahrens,
die Phosgenierungsreaktion, wird in Gegenwart von
S&urechloriden, die unter den Bedingungen der Phos-
genierungsreaktion gegeniiber Wasser und gegeniiber
alkoholischen Hydroxylgruppen reaktionsf&hig sind,
als L&sungs- bzw. Suspendiermittel durchgefiihrt.
Die S&urechloride stellen im allgemeinen fir die
Aminocarbonsdureester-Hydrochloride ein Suspendier-
mittel und fiir die erfindungsgeméiBen Verfahrens-
produkte ein Ldsungsmittel dar. Selbstverstdndlich
ist es jedoch auch mdglich, beim erfindungsgemé&Ben
Verfahren solche Aminocarbonsdureester-Hydrochloride
bzw. solche S3durechloride einzusetzen, die sich zu

klaren LOsungen vereinigen lassen.

Le A 20 897




10

15

20

25

-
....... -~

0058896

- 10 -

Beispiele geeigneter Sdurechloride sind Acetylchlorid,
Propionylchlorid, Phosphortrichlorid, Phosphoroxichlorid,
Sulfonylchlorid oder Sulfurylchlorid. Besonders bevor-
zugt wird Phosphoroxichlorid verwendet.

Die Sdurechloride werden im allgemeinen in solchen
Mengen verwendet, daB8 5~ bis 40-gew.-%ige, vorzugs-
weise 5- bis 15~-gew.-%ige Suspensionen bzw. L¥sungen
der Aminocarbonsdureester-Hydrochloride vorliegen. -

In die so erhaltenen Suspensionen bzw. L&sungen wird
zur Durchflihrung der zweiten Stufe des erfindungsge-
m&Ben Verfahrens beispielsweise unter innigem Durchmi-
schen Phosgen eingeleitet. Dies erfolgt im allgemeinen
bei einer Anfangstemperatur von etwa =-10°C bis etwa 40°C
und insbesondere von 20 bis 30°C und einer Endtemperatur
von etwa 40 bis etwa 100°C, vorzugsweise etwa 60 bis
90°C. Diese Art der Temperaturfilhrung ist jedoch fiir

die Durchfiihrung der zweiten Stufe des erfindungs-
gemdBen Verfahrens nicht wesentlich. So ist es durch-
aus auch mdglich, die Gesamtreaktion beispielsweise

bei 40 bis 100°C durchzufithren. Die Phosgeneinleitung
wird bis zur beispielsweise durch IR-Spektralanalyse
erkennbaren Beendigung der Reaktion aufrechterhalten.
Die Phosgenierungsreaktion kann sowohl unter Normal-

als auch unter Uberdruck durchgefithrt werden. Nach
Beendigung der Umsetzung wird das Reaktionsgemisch
destillativ aufgearbeitet.

Das erfindungsgemdfe Verfahren ermdglicht die Her-

.stellung von Isocyanatocarbonsdureestern, ausgehend

von Aminosduren in einem Eintopf-Verfahren. Eine
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umst&ndliche Reindarstellung der als Zwischenprodukte
anfallenden Aminocarbonsdureester-Hydrochloride ist
hierbei nicht erforderlich. Als weitere Vorteile des
erfindungsgem&Ben Verfahrens gegeniiber den Verfahren
des Standes der Technik sind die sehr guten Ausbeuten,
vergleichsweise niedrigen Reaktionétemperaturen bei
der Phosgenierung und die kurzen Phosgenierzeiten
hervorzuheben. Eine feinteilige Zermahlung der Amino-
carbonséuréester-Hydrdchloride ist beim erfinduhésge—
médBen Verfahren im Gegensatz zum Verfahren gemdB DE-0S
1 543 243 nicht erforderlich.

Beim erfindungsgemdBen Verfahren entstehen als Ver-
fahrensprodukte im Falle der Verwendung von Amino-
carbonsduren der o.g. allgemeinen Formel, fiir welche
m und n flir 1 stehen und im Falle der gleichzeitigen
Verwendung von Aminogruppen-freien, einwertigen Al-
koholen Carbonsdureestergruppen aufweisende Monoiso-
cyanate, die wertvolle Zwischenprodukte zur Herstel-
lung von Schddlingsbekdmpfungsmitteln darstellen.

Im Falle der Verwendung von Polyaminocarbons&uren
der genannten allgemeinen Formel, fliir welche n fiir

2 oder 3 steht und/oder im Falle der Verwendung von
mehrwertigen Alkocholen der obengenannten allge-
meinen Formel, fiir welche o fiir 0 und p flir eine
ganze Zahl von 2 bis 4 steht und/oder im Falle der
Verwendung von Aminoalkoholen der oben beispielhaft
genannten Art entstehen beim erfindungsgemé&fen Ver-
fahren Carbonséureestergruppen aufweisende Polyiso-
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cyanate, die wertvolle Ausgangsmaterialien flir die Her-
stellung von Polyurethankunststoffen nach dem Isocyanat-
Polyadditionsverfahren darstellen.

Die nachfolgenden Beispiele dienen zur weiteren Erliu-~

terung des erfindungsgemdBen Verfahrens. Alle Prozent-
angaben beziehen sich auf Gewichtsprozente.
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Beigpiel 1

Isocvanatoessigsduremethylester

7.5 g (0,1 Mol) Aminoessigsdure werden in 50 ml Methanol
suspendiert und trockenes HCl-Gas ohne Kithlung einge-
leitet. Nach Bildung einer klaren Ldsung wird noch 1
Stunde bei 65°C HCl-Gas eingeleitet. Das Methanol wird
zundchst bei Normaldruck, dann bei vermindertem Druck
weitgehend abdestilliert und der farblose , kristalline
Riickstand in 100 ml Phosphoroxichlorid suspendiert.

In die Suspension wird, beginnend bei Raumtemperatur,
Phosgen eingeleitet. Unter weiterer Phosgenzufuhr wird

auf 95°C aufgeheizt. Nach 1 Stunde Phosgeneinleiten

entsteht eine klare, farblose L&sung. Die Phosgenzu-
fuhr wird beendet, iiberschiissiges Phosgen mit Stick-
stoff ausgeblasen und der Ansatz destilliert.

Es werden so 10,7 g (93,2 % der Theorie) Isocyanato-
essigsduremethylester als bei 76°C/32 mbar siedende

Fraktion erhalten.

Beispiel 2

Isocvanatoessigsiureethylester

7,5 g (0,1 Mol) Aminoessigsdure werden mit 50 ml Ethanol,
wie in Beispiel 1 beschrieben, verestert. Nach der Ver-
esterung entfernt man destillativ das Ethanol, suspen-
diert den Rluckstand in 100 ml Phosphoroxichlorid und
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leitet bei 25°C Phosgen ein. Man erh8ht die Tempera-
tur auf 90°C und phosgeniert 1 Stunde unter Bildung
einer farblosen, klaren L&sung. Uberschiissiges Phosgen
wird mit Stickstoff ausgeblasen und der Ansatz de-
stilliert. Es werden 12,1 g (94,1 % der Theorie) Iso-
cyanatoessigsdureethylester als bei 80°C/27 mbar sie-
dende Fraktion erhalten.

Beispiél 3

2,6-Diisocyanatohexancarbonsduremethylester

91,5 g (0,5 Mol) 2,6-Diaminchexancarbonsduremonohydro-
chlorid werden in 500 ml Methanol suspendiert und ohne
Kiihlen mit HCl-Gas gesdttigt. Es entsteht eine klare,
farblose LOsung aus der der Ester bel weiterem HCl-
Einleiten bei 65°C auskristallisiert. Das Methanol
wird weitgehend abdestilliert. Der Riickstand wird in
750 ml Phosphoroxichlorid suspendiert und unter Phos-
gen-Einleitung auf 95°C erhitzt. Nach 6 Stunden Phos-
genierung ist der Ester unter Bildung einer fast
farblosen, klaren L&sung umgesetzt. ﬁberschﬁésiges
Phosgen wird mit Stickstoff ausgeblasen. Der Ansatz
wird destilliert. Es werden 96,1 g (90,7 % der Theo-
rie) 2,6-Diisocyanatohexancarbonsduremethylester als
bei 110 bis 112°C/0,1333 mbar siedende Fraktion er-
halten.
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Beispiel 4

6-Isocyanatohexancarbonsiuremethylester

13,1 g (0,1 Mol) 6-Aminocapronsdure werden in 50 ml
Methanol suspendiert und HCl-Gas bis zur Sdttigung
ohne Kithlung eingeleitet. Die ﬁCI-Einleitung wird
bei 65°C 3 Stunden beibehalten. AnschlleBend de-
stilliert man das Methanol weitgehend ab.

Der farblose, kristalline Riickstand wird in 100 ml
Phosphoroxichlorid suspendiert und Phosgen eingelei-
tet. Man erhitzt auf 95°C, leitet 1 Stunde Phosgen
unter Bildung einer klaren L&sung ein und bl&st {iber-
schiissiges Phosgen mit Stickstoff aus. Es werden 14,9 g
6-Isocyanatohexancarbonsduremethylester (87,3 % der
Theorie) als bei 82°C/0,05 mbar siedende Fraktion
erhalten.

Beispiel 5

6-Isocyanatohexancarbonsdureethylester

13,1 g (0,1 Mol) 6-Aminocapronsiure werden in 100 ml
Ethanol suspendiert und HCl-Gas ohne Kilhlen bis zur
S&dttigung eingeleitet. Die HCl-Einleitung wird bei
80°C 3 stunden fortgefiihrt.

Man destilliert das Ethanol weitgehend aus, nimmt den
Riickstand in 100 ml Phosphoroxichlorid auf, leitet
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bei 25°C Phosgen ein und erwdrmt widhrend des Einleitens
auf 95°C. Nach 90 Minuten vertreibt man mit Stickstoff
{iberschilissiges Phosgen und destilliert. Es werden

16,6 g 6~Isocyanatohexancarbonsdureethylester (89,7 %
der Theorie) als bei 84°C/0,1333 mbar siedende Frak-
tion erha;ten.

Vergleichsbeispiel

116,5 g (0,5 Mol) 2,6-Diaminohexanséuremefhylester-

dihydrochlorid, dargestellt wie in Beispiel 3, werden

.12 stunden bei 80°C/15 Torr getrocknet.

250 g Phosgen werden in 750 ml o-Dichlorbenzol bei
0°C im vorgenannten L&sungsmittel verfliissigt. Man
gibt den getrockneten Ester bei 0°C hinzu und erwdrmt
innerhalb 5 Stunden auf 150°C, wobei weiter Phosgen
eingeleitet wird. Dann wird 16 Stunden bei 165°C
phosgeniert.

Uberschiissiges Phosgen wird mit Stickstoff ausgebla-
sen, von ungeldsten Stoffen filtriert und destilliert.
Es werden 17,7 g 2,6-Diisocyanatochexancarbonsdureme-
thylester (16,7 % der Theorie) als bei 110 bis 112°C/
0,1333 mbar siedende Fraktion erhalten.
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Patentanspriiche

1) Verfahren zur Herstellung von Isocyanatocarbons&ure-
estern durch Phosgenierung von Aminocarbonsdure-
ester-Hydrochloriden, die durch Veresterung von

5 Aminocarbonsiuren mit Alkoholen in Gegenwart
von Chlorwasserstoff erhalten worden sind, in
Gegenwart von L&sungsmitteln, dadurch gekennzeich-
net, daB man '

a) die durch Veresterung von Aminocarbonsduren
10 mit Alkoholen in Gegenwart von Chlorwasser-
stoff erhaltenen Aminocarbonsdureester-Hydro-

chloride, gegebenenfalls nach destillativer

Entfernung von lberschiissigem Alkohol, ohne
weitere Aufarbeitung in einem Eintopf-Verfah-
15 ren phosgeniert und

b) die Phosgenierungsreaktion in Gegenwart von
unter den Reaktionsbedingungen flilissigen und

gegeniiber Wasser und alkoholischen Hydroxyl-
gruppen reaktionsfdhigen S&urechloriden als
20 LOsungs- bzw. Suspendiermittel durchfihrt.

2) Verfahren gem&B Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
da8 man als S&urechlorid Phosphoroxichlorid ver-
_ wendet.

3) Verfahren gemdB Anspriichen 1 und 2, dadurch ge-

K 25 kennzeichnet, da8 man als Aminos&ure Lysin ver-
wendet.
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4) Verfahren gemdB Anspriichen 1 bis 3, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man als Alkchol ein einwertiges
Alkanol mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen verwendet.
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